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Beschreibung 



Gebiet der Erfindung 

5 

Die vorliegende Erfindung umfaBt ein Verfahren zum Herstellen von Mikroemulsionen. Das Verfahren nach 
der Erfindung umfaBt das Vermengen einer Mischung aus Ammosilicxjn-Flussigkeit und MQ-Harz mit einem 
oberflachenaktiven Mittel, das eine hohe phaseninversions-Temperatur aufweist, Hinzugeben einer etwa glei- 
chen Menge Wasser bei einer Temperatur, die etwa gleich der phaseninversions-Temperatur des oberfl&chenak- 
io tiven Mittels ist, Ansauern, gefolgt vom raschen Hinzugeben von Wasser. Die vorliegende Erfindung umfaBt 
weiter Korperpflege-Produkte, die die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestetlte Mikroemulsion 
umfassen. 

Hintergrund der Erfindung 

15 

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum Herstellen von Mikroemulsions-Mischungen 
mit einer mittleren TeilchengroBe von etwa 0,001 urn bis etwa 0,05 urn, wobei die Mischung mindestens ein 
Silicon geringen Aminogehaltes, ein Harz oder ein MQ-Harz und ein oberfl&chenaktives Mittel mit einer hohen 
Phaseninversions-Temperatur umfaBt Die vorliegende Erfindung bezieht sich weiter auf diese Mikroemulsio- 

20 nen umfassende KSrperpflege-Produkte. 

Mikroemulsionen, die Silicon-FHissigkeiten enthalten, haben sich als in einer Vielfalt von K5rperpflege-Pro- 
dukten brauchbar erwiesea Der Begriff "Mikroemulsionen", wie er hier benutzt wird, bezieht sich auf transpa- 
rente, mechanisch und thermisch stabile Systeme, die kleine Tropfchen mit einem mittleren Teilchendurchmes- 
ser umfassen, der fiblicherweise nicht mehr als 0,05 \im, vorzugsweise nicht mehr als 0,040 urn und am bevorzug- 

25 testen nicht mehr als 0,025 \im betrSgt Die geringe GrdBe der Trdpfchen verleiht der Emulsion einen hohen 
Grad der Transparenz bzw. Durchsichtigkeit 

Der Einsatz von Mikroemulsionen ist bekannt, siehe zum Beispiel US-PS 4,797,272 (Linn et aL) und 4,620378 
(Gee). Die US-PS 4,797,272 offenbart W/O-Mikroemulsions-Zusammensetzungen mit einer mittleren Trdpf- 
chengroBe im Bereich von 0,001 um bis etwa 0,200 urn Die US-PS 4,620,878 offenbart eine Polyorganosiloxan- 

30 Emulsion, die ein Polyorganosiloxan, das mindestens einen polaren Rest, wie einen Amino- oder Ammoniumrest, 
der durch Si— C- oder Si— O— C-Bindungen an das Silicium des Siloxans gebunden ist oder mindestens einen 
Silanolrest aufweist, und mindestens ein oberflachenaktives Mittel enth&lt, das im Polyorganosiloxan unldslich 
ist Wasser wird zur Bildung eines durchscheinenden Olkonzentrates hinzugegeben. Das durchscheinende Ol- 
konzentrat wird dann rasch in Wasser dispergiert, um Emulsionen ziemlich geringer TeilchengrdBen herzustel- 

35 len. Ein Nachteil der Lehren von Gee ist es, daB das Olkonzentrat mit sehr groBen Wassermengen verdunnt 
werden muB, so daB die Endemulsion selten mehr als etwa 5 Gew.-% Silicon-Feststoffe enthalt Die nach Gee 
hergestellten Emulsionen haben typischerweise eine mittlere TeilchengrdBe von weniger als 0,14 \im Mikroe- 
mulsionen fluchtiger Silicone werden zum Beispiel durch die US-PS 4,782,095 und 4,801,447 gelehrt, doch 
erfordern diese Mikroemulsionen groBe Mengen an oberflachenaktiven Mitteln* Die in Emulsionen nach dem 

40 Stande der Technik erforderlichen hohen Mengen an oberflachenaktiven Mitteln sind fur viele Anwendungen 
nachteilig. 

Chrobaczek und Tschida lehren in der US-PS 5,057,572 die HcrstcIIung cincs Ammoalk^substituicrten 
Polysiloxans, bei der die Siiicon-Flussigkeit, ein wasserldslicher Emulgator, im Gegensatz zu Gee, Wasser und 
eine Saure kombiniert und auf 50°C erhitzt werden. Chrobaczek lehrt nicht die Notwendigkeit einer spezifischen 

45 Reihenfolge der Verfahrensstufen, wie die Reihenfolge der Zugabe. Wahrend das von Chrobaczek gelehrte 
Verfahren auf Silicon-RQssigkeiten mit einem Aminogehalt von 0,1 meg/g anwendbar ist, ergeben sich in der 
Praxis nur dann Mikroemulsionen, wenn der Aminogehalt oberhalb einer Schwelle von etwa 0,12—0,14 meq/g 
liegt Unterhalb dieses Schwellenniveaus ist die TeilchengrdBe der Emulsion derart, daB die Emulsion trObe ist 
und daher nicht wirklich eine Mikroemulsion, da Mikroemulsionen zu einem grdBeren oder kleineren MaBe eine 

50 optische Transparenz aufweisen, wie durch eine ASTM-Triibungszahl von weniger als etwa 150 gemessen> 

Breneman et aL lehren in der US-PS 5,234,495 die Herstellung von Mikroemulsionen mittels eines Verfahrens, 
das das Vermengen eines organo-modifizierten Polysiloxans, zum Beispiel eines aminofunktionellen Polysilo- 
xans, eines organo-modifizierten Poiysiloxan-Emulgators, von Wasser und eines Alkalimetallsalzes benutzt Das 
Erhitzen einer solchen Mischung auf oberhalb des TrObungspunktes der Mischung und das gleichzeitige Ausset- 

55 zen der Mischung gegenuber einem Vermischen mit hoher Scherkraft erzeugt eine flussige Phase, die unter 
Bildung einer Mikroemulsion abgekunlt werden kana 

Mikroemulsionen von aminofunktionellen Siiiconen, insbesondere von eine hohe Viskosit&t aufweisenden, 
aminofunktionellen Silicon-FlQssigkeiten oder Kautschuken, ergeben niltzliche Resultate, wenn sie in Formulie- 
rungen fur Kdrperpflege-Produkte eingesetzt werden. Weiter verleihen MQ-Harze Kdrperpflege-Produkten 

60 erwunschte Eigenschaften. Es sind auch Verfahren zum Einarbeiten von MQ-Harzen in Kdrperpflege-Produkte 
sowie das Herstellen von Mikroemulsionen von MQ-Harzen erwunscht Weiter ist die Schaffung alternativer 
oder verbesserter Verfahren zum Herstellen von Mikroemulsionen mit geringer mittlerer TeilchengrdBe er- 
wunscht 

65 Zusammenfassung der Erfindung 

In einer AusfQhrungsform umfaBt die vorliegende Erfindung eine transparente O/W-Mikroemulsion, umfas- 
send: 
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(a) eine mikroemulgierbare Aminosilicon-FIussigkeit oder einen solchen Kautschuk, (b) ein MQ (oder aitemativ 
ein Siloxysilicat)-Harz oder eine Mischung davon, (c) ein oberflachenaktives Mittel mit einer hohen Phaseninver- 
sions-Temperatur und (d) Wasser. 

In einem anderen Aspekt schafft die vorliegende Erfindung ein Verfahren zum Herstellen einer transparenten 
Polyorganosiloxan-Mikroemulsion mit einer mittleren TeilchengrdBe von etwa 0,001 bis etwa 0,050 jim, vor- 5 
zugsweise von etwa 0,010 bis etwa 0,030 \im und am bevorzugtesten von etwa 0,010 bis etwa 0,025 \im, urafas- 
send eine mikroemulgierbare Aminosilicon-FIussigkeit hoher Viskositit oder einen solchen Kautschuk und 
mindestens ein oberflachenaktives Mittel mit einer hohen phaseninversions-Temperatur. 

Andere Aspekte der Erfindung sind Mikroemulsionen aus Polydimethylsiloxan-MQ-Harzmischungen und 
Kdrperpflege-Produkte, die die Mikroemulsionen der vorliegenden Erfindung umf assen. 10 

Detaillierte Beschreibung der Erfindung 

Die vorliegende Erfindung beruht auf der Feststellung, daB funktionelle Gruppen aufweisende Silicone, wie 
aminofunktionelle Silicon-Flfissigkeiten oder -Kautschuke zur Bildung von Mikroemulsionen in der Lage sind 15 
und mit oberflachenaktiven Mitteln einer hohen Phaseninversions-Temperatur vermischt werden kdnnen, wobei 
die Mischung derart verarbeitet werden kann, daB sie eine Mikroemulsion bildet Es wurde festgestellt, daB beim 
Vermischen mit anderen Harzen, insbesondere MQ-Harzen, die aminofunktionelle Silicon-MQ-Harzniischung 
mikroemulgiert werden kann. Solche Mikroemulsionen sind im allgemeinen transparent oder durchscheinend. 
Unter transparent versteht die Anmelderin die Abwesenheit einer Trilbung, wobei Trilbung durch einen ASTM- 20 
Test definiert ist, insbesondere den ASTM-Test Nr. D871, der TrQbungs-Suspensionsstandards benutzt, und 
worin die genannte Trilbung unterhalb einer Obergrenze von etwa 150 liegt Bei Niveaus der Triibungszahl 
oberhalb von etwa 50 beginnen sich die Mikroemulsionen der vorliegenden Erfindung graduell von durchsichtig 
zu durchscheinend zu andern. Die Triibungszahlen der Mikroemulsionen der vorliegenden Erfindung iiegen im 
Bereich von 0 bis etwa 150, bevorzugter von 0 bis etwa 80 und am bevorzugtesten von 0 bis etwa 50. Die 25 
TrGbungs-Suspensionsstandards, die beim ASTM-Test D871 benutzt werden, sind von der Hellige Incorporated, 
Garden City, New York, erhaltlich. Die Anmelderin weist darauf hin, daB reines destilliertes Wasser auf der 
Trubungsskala den Wert 0 hat 

Polyorganosiloxan-Mikroemulsionen, die nach dem Verfahren der vorliegenden Erfindung hergestellt sind, 
haben eine mittlere TeilchengrdBe von etwa 0,005 bis etwa 0,050 jim, vorzugsweise von etwa 0,010 bis etwa 30 
0,030 \xm und am bevorzugtesten von etwa 0,010 bis etwa 0,025 urn. Im allgemeinen stehen Trilbung und mittlere 
TeilchengrdBe in Beziehung zueinander, doch werden sie auch durch die relativen Mengen der drei Hauptbe- 
standteile der Emulsion beeinfluBt, das Silicondl oder Mischungen davon, den Emulgator und das Wasser. 
Wahrend bei einem konstanten Verhaitnis von Ol zu Wasser die TrObung und die mittlere TeilchengrdBe in 
Beziehung zueinander stehen kdnnten, ist die TrQbung selbst nicht sowohl ein notwendiges als auch genugendes 35 
Kriterium, urn ein Indikator der mittleren TeilchengrdBe in einer Mikroemulsion zu sein, sofern nicht andere 
Einschriinkungen spezifiziert sind. 

Unter 1, mikroemulgierbar w versteht die Anmelderin die FaMiigkeit zur Bildung einer Mikroemulsion, in der die 
mittlere TeilchengrdBe im Bereich von 0,0001 urn bis etwa 0,050 \im liegt Unter "mikroeraulgierbarem Silicon* 
versteht die Anmelderin ein Silicon oder eine Mischung von Silicones die, wie vorstehend definiert, eine 40 
Mikroemulsion bilden kdnnen. 

Die Phaseninversions-Temperatur ist die Temperatur, bei der ein gegebenes oberflachenaktives Mittel glei- 
chermaBen in einer lipophilen als auch einer hydrophilen Phase ldslich sind, die den gleichen Raum einnehmea 
Im allgemeinen ist die interessierende oder einzusetzende, hydrophile Phase Wasser. Bei der Phaseninversions- 
Temperatur befinden sich das oberflachenaktive Mittel, die hydrophile Phase und die lipophile Phase in einem 45 
thermodynamischen Zustand minimaler freier Energie. Dieser thermodynamische Zustand ist durch ein Mini- 
mum der TeilchengrdBe der damit gebildeten Emulsion charakterisiert, wenn die Mischung emulgiert wird. Die 
Phaseninversions-Temperatur hat somit eine Tendenz, fur eine gegebene Zusammensetzung von Komponenten 
spezifisch* zu sein. Wahrend die Phaseninversions-Temperatur als eine Funktion der Zusammensetzung variiert, 
variiert die Phaseninversions-Temperatur Qber einen sehr viel engeren Temperaturbereich, wenn eine der 50 
beiden fliissigen Phasen, zum Beispiel Wasser, konstant gehalten wird, so daB die Phaseninversions-Temperatur 
einer Reihe von Mischungen betrachtet wird, die ein gegebenes oberflachenaktives Mittel, Wasser und eine 
Vielf alt Iipophiler Phasen benutzen, die mit dem Wasser nicht mischbar sind 

In einer AusfUhrungsform der vorliegenden Erfindung wird eine Mischung aus Ol, Harz und oberflachenakti- 
vem Mittel hergestellt durch Vermengen: 55 

(1) einer Menge von 1 bis 40, bevorzugter 5 bis 40 und am bevorzugtesten von 10 bis 30 Teilen auf 100 Teile 
der Endzusammensetzung der Mikroemulsion, eines mikroemulgierbaren Poiyorganosiloxans, A(l), das 
gegebenenfalls einen Aminogehalt von etwa 0,10 bis etwa 3,0 Milliiquivalenten (meq)/g aufweist und ein 
oder mehrere Silicone der Formel umfaBt: 60 

M(RaQbSiO( 4 -t-by2)x(RcSiO(4-cy2>yM 

wobei in der obigen Formel R ein Kohlenwasserstoff oder ein Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis etwa 6 
Kohlenstoffatomen ist, Q ein polarer Rest der allgemeinen Formel - R l HZ ist, worin R 1 eine zweiwertige, 65 
verbindende Gruppe ist die an Wasserstoff und den Rest Z gebunden ist, zusammengesetzt aus Kohlen- 
. stof f- und Wasserstoff atomen, Kohlenstof f-, Wasserstoff- und Sauerstoff atomen oder Kohlenstoff-, Wasser- 
stoff- und Stickstoffatomen, und Z ein organischer, aminofunktioneller Rest ist der mindestens eine amino- 
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funktionelle Gruppe enthalt; "a" Werte im Bereich von etwa 0 bis etwa 2 annimmt, "b" Werte im Bereich von 
etwa 1 bis etwa 3 annimmt, "a" + "b" kleiner als oder gleich 3 ist, und V eine Zahl im Bereich von etwa 1 bis 
etwa 3 ist, und x eine Zahl im Bereich von 1 bis etwa 2.000, vorzugsweise von etwa 3 bis etwa 50 und am 
bevorzugtesten von etwa 3 bis etwa 25 ist, und y eine Zahl im Bereich von etwa 20 bis etwa 10.000, 
vorzugsweise von etwa 125 bis etwa 10.000 und am bevorzugtesten von etwa 150 bis etwa 1.000 ist, und M 
eine geeignete Silicon-Endgruppe ist, wie sie im Stande der Technik bekannt ist, vorzugsweise Trimethylsi- 
loxy. Nicht einschrankende Beispiele der durch R reprasentierten Reste schlieBen Alkylreste, wie Methyl, 
Ethyl, Propyl, Isopropyl, Isopropyl, Butyl, Isobutyl, Amyl, Isoamyl, Hexyl, Isohexyl und ahnliche; Alkenylre- 
ste, wie Vinyl, Halogenvinyl, Aikylvinyl, Allyl, Halogenallyl, Alkylallyl; Cycioalkylreste, wie Cyclobutyl, 
Cyclopentyl, Cyclohexyl und ahnliche; Phenylreste, Benzylreste, Halogenkohlenwasserstoffreste, wie 
3-Chlorpropyl, 4-Brombutyl, 333-TrifluorpropyI, Chlorcyclohexyl, Bromphenyl, Chlorphenyl und ahnliche 
sowie schwefelhaltige Reste, wie Mercaptoethyl, Mercaptopropyl, Mercaptohexyt Mercaptophenyl und 
ahnliche ein; vorzugsweise ist R ein Alkyirest, der 1 bis etwa 6 Kohlenstoffatomen enthalt, und am bevor- 
zugtesten ist R MethyL Beispiele von R 1 schlieBen Methylen, Ethyien, Propylen, Hexamethylen, Decamethy- 
len, -CH 2 CH(CH3)CH 2 -, Phenylen, Naphthylen, — CH2CH2SCH2CH2— , -CH2CH2OCH2-, 
-OCH2CH2-, -OCH2CH2CH2-, -CH 2 CH(CH 3 )C(0PCH2-, -(C^CCCOJOCHbCrfc-. 
-C6H4C6H4-, -C6H4CH2C6H4- und -(CH 2 )3qO)SCH2CH2- ein. 

Z ist ein organischer, aminofunktioneller Rest, enthaltend mindestens eine funktionelle Aminogruppe. Eine 
mogliche Formel fur Z ist NH(CH 2 )zNH2, worin z 1 oder mehr ist Eine andere m6gliche Formel fur Z ist 
— NH(CH2)z(CH2)zzNH, worin sowohl z als auch zz unabhangig 1 oder mehr sind, wobei diese Struktur 
Diamino-Ringstrukturen umfaBt, wie Piperazinyl. Z ist am bevorzugtesten ein — NHCrfeCrfcNHrRest 
Eine andere mogliche Formel filr Z ist -N(CH 2 WCH 2 )zzNX2 oder -NX2, worm jedes X von X 2 unabhan- 
gig ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Wasserstoff und Alkylgruppen mit 1 bis 12 Kohlenstoff- 
atomen, und zz 0 ist 

Q ist am bevorzugtesten ein polarer, aminfunktioneller Rest der Formel 
-CH2CH2CH2NHCH2CH2NH2. 

In den Formeln nimmt "a" Werte im Bereich von etwa 0 bis etwa 2 an, *b" nimmt Werte im Bereich von etwa 
2 bis etwa 3 an, "a" + "b* ist kleiner als oder gleich 3, und V ist eine Zahl im Bereich von etwa 1 bis etwa 3, 
Das molare Verhaitnis der RaQbSiO(4- a -bV2-Einheiten zu den RcSiO(4-c)/2-Einheiten Hegt im Bereich von 
etwa 1 : 2 bis 1 : 65, vorzugsweise von etwa 1 : 5 bis etwa 1 : 65 und am bevorzugtesten von etwa 1 : 15 bis 
etwa 1 : 20. Werden ein oder mehrere Silicone der obigen Formel eingesetzt, dann kdnnen die verschiede- 
nen variablen Substituenten in der obigen Formel bei den verschiedenen Siliconkomponenten, die in der 
Siliconmischung vorhanden sind, verschieden sein. 

Es ist bevorzugt, arninofunktionelle Silicon-Kautschuke oder -FlQssigkeiten A(l) in der voriiegenden Erfin- 
dung einzusetzen, die die Formel haben: 

(CHiJjSiOKCHaXCaHeNH^^NHaJSiOJfCCHs^SiOlySKCHa^ 

worin x eine Zahl im Bereich von 1 bis etwa 2.000, vorzugsweise von etwa 3 bis etwa 50 und am bevorzugte- 
sten von etwa 3 bis etwa 25 ist und y eine Zahl im Bereich von etwa 20 bis etwa 10.000, vorzugsweise von 
etwa 125 bis etwa 10.000 und am bevorzugtesten von etwa 150 bis etwa 1.000 ist, wobei die arninofunktionel- 
le Silicon-Fliissigkeit oder der entsprechende Kautschuk eine Viskositat im Bereich von 100 bis 
10.000.000 mm 2 /s bei 25°Q vorzugsweise eine Viskositat im Bereich von 200 bis 20.000 mm 2 /s und am 
bevorzugtesten eine Viskositat im Bereich von 500 bis 5.000 mm 2 /s aufweist; 

(2) zusatzliches Einmischen einer Menge im Bereich von 10 bis 30 Teilen auf 100 der Endzusammensetzung 
der Mikroemulsion, eines MQ-Harzes, A(2X der allgemeinen Formel: 

(Ml-Si-0 1/2 )j (M 2 -Si-0 1/2 )]e(Si04/2)i W 
Rl ' R2 

worin sowohl R 1 als auch R 2 eine Alkylgruppe mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen sein kfinnen, und sowohl M 1 
als auch M 2 unabhangig Phenyl, Phenethyl, Polyether, Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 23 Kohlenstoffato- 
men in irgendeiner Kombination sein kdnnen, wobei die Einschr§nkung gilt, daB das Verhaitnis der tiefge- 
stellten Buchstaben j, k und 1 die folgende Beziehung erf (lilt: 

0^^(j + k)/l<4,0 (2) 

Das MQ-Harz selbst ist ein Polymer, zusammengesetzt aus einer Verteilung beispielhafter Bestandteile mit 
einem Bereich von Molekulargewichten. Das MQ-Harz kann in einem speziellen Fall definiert werden, 
indem man den Wert f Qr 1 gleich 1 setzt Wenn 1 « 1, liegt j im Bereich von 0 bis 4 und k im Bereich von 0 bis 
4. Aufgrund der Einschrankungen der chemischen Stdchiometrie sind, wenn 1 — 1, j+k«4. Es ist auch 
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bevorzugt, daB das Verhaltnis von 0 + k)1 gleich etwa 2 ist Die Beziehung der Gleichung 2) ist Gegenstand 
der weiteren EinschrSnkung, daB j-fk mindestens 1 sein muB. Ein bevorzugtes Harz hat die folgenden 
Werte fur die tiefgestellten Buchstaben j t k und 1 : j « 2, k = 0 und I « 1, wenn R 1 « CH* 
Wenn M 1 und/oder M 2 ein Polyether ist, dann hat der Polyether die allgemeine Formel: 

HaC^C-C^-CO-CHR^-CHjJu-COCHjCHi^-OR 5 

worin R 3 — (CH 2 )n— ist, wobei n einen Bereich von 1 bis etwa 20 aufweist, R 4 ist eine Alkylgruppe mit 1 bis 
20 Kohlenstoffatomen, und R 5 ist ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus H, — CH 3 und — QO)CH3; und 
wo u und v ganze Zahlen im Bereich von 0 bis 20 unter der Einschrankung sindl daB u+ v£ 1 sind Es ist zu 
bemerken, daB die in den Mikroemulsions-Zusammensetzungen der vorliegenden Erfindung, dem Verfah- 
ren zum Herstellen der Mikroeraulsionen der vorliegenden Erfindung und den kosmetischen Formulierun- 
gen, die die Mikroemulsionen der vorliegenden Erfindung benutzen, eingesetzten MQ-Harze Viskositaten 
haben, die im Bereich von 50 bis 5.000, vorzugsweise 50 bis 3.000 und am bevorzugtesten von 100 bis 
2.000 mm 2 /s bei 25° C aufweisen; , 

(3) Hinzugeben von etwa 1 bis 30 Teilen auf 100 der Endzusammensetzung der Mikroemulsion von 
mindestens einem oberflachenaktiven Mittel, A(4), zu der Siliconmischung aus den Stufen (1) und (2), worin 
mindestens eines der oberflachenaktiven Mittel eine hohe Phaseninversions-Temperatur aufweist, die 
allgemein im Bereich von etwa 45 bis etwa 95° C liegt; 

(4) Erhitzen der Mischung aus Silicon(en) und oberflachenaktivem(n) Mittel(n) auf eine Temperatur im 
Bereich von etwa 45° C bis etwa 95° C, die eine Temperatur unterhalb der Phaseninversions-Temperatur des 
(der) oberflachenaktiven Mittel(s) ist, unter RQhren; 

(5) iangsames Hinzugeben von Wasser, Teil I-Wasser in den Beispielen, in einer Menge gleich dem Gewicht 
der in Teil I benutzten Silicone 

(6) Hinzugeben einer Sauremenge derart, daB der End-pH der Mikroemulsion zwischen etwa 4 und 7 hegt, 
wobei Stufen (5) und (6) entweder durch die separate Zugabe von Wasser und einer geeigneten Saure oder 
durch die Zugabe einer wasserigen Ldsung einer geeigneten Saure vorzugsweise gleichzeitig ausgefuhrt 
werden. Eine geeignete Saure ist Essigsaure, doch kdnnen andere Sauren auch benutzt werden, wie HC1, 
unterphosphorige Saure, Milch-, Propion-, Glykol-, Ameisen- und Salpeter-Saure; 

(7) Hinzugeben von Wasser, Teil II-Wasser in den Beispielen, in einer Menge im Bereich von 40 bis etwa 90 
Teilen, wobei das Teil II-Wasser eine Temperatur im Bereich von 0°C bis etwa 95° C unterhalb der 
Temperatur der angesauerten Emulsion hat, so daB die Zugabe dieses kalten Wassers die Temperatur der 
Mikroemulsion schnell verringert 

Zusatzlich kann das Teil II-Wasser ein Polymer hohen Moiekulargewichtes enthalten, wie Polyvinylalkohol, 
Hydroxymethylcellulose oder ahnliche, um die Stabilitat der fertigen Emulsion zu verbessern. 

A(4) enthalt mindestens ein oberflachenaktives Mittel wobei mindestens eines der oberflachenaktiven Mittel 
eine Phaseninversions-Temperatur im Bereich von 50° C bis etwa 95° C aufweist, wobei dieses oberflachenaktive 
Mittel im folgenden als das primare oberflachenaktive Mittel bezeichnet wird. Andere wahlweise oberflachenak- 
tive Mittel werden als sekundare oberflachenaktive Mittel bezeichnet 

Das oberflachenaktive Mittel oder die Mischung von oberflachenaktiven Mitteln hat einen hydrophil-lipophi- 
len Ausgleichswert von etwa 10 bis etwa 16, vorzugsweise von etwa 1 1 bis etwa 16 und am bevorzugtesten von 
etwa 12 bis etwa 13. Der bevorzugte hydrophil-lipophile Ausgleichswert kann als Folge der Erhbhung des 
Anteils flttchtigen Silicons im mikroemulgierbaren Silicon variieren. 

Das primare oberflachenaktive Mittel kann kationischer, anionischer, nichtionischer oder amphoterer Natur 
sein. Beispiele solcher oberflachenaktiven Mittel sind in der US-PS 4,620,878 von Gee offenbart, die durch 
Bezugnahme hier aufgenommen wird Im allgemeinen sind in der vorliegenden Erfindung nichtionische, oberfla- 
chenaktive Mittel bevorzugt t 

Als primares oberflachenaktives Mittel in der vorliegenden Erfindung brauchbare oberflachenaktive Mittel 
schlieBen die Polyoxyethylen-Sorbitan-Ester von C10 bis Ctt-Fettsauren ein, die bis zu 95% Ethylenoxid enthal- 
ten; Polyoxyethylen-Sorbit-Ester von C10 bis Ctt-Fettsauren, Polyoxyethylen-Derivate von fetten Phenolen mit 
6 bis 20 Kohlenstoffatomen mit bis zu 95% Ethylenoxid; fette Amino- und Amidc-Betaine mit 10 bis 22 
Kohlenstoffatomen und Polyethylen-Kondensate von do bis C22-Fettsauren oder Fettalkoholen mit bis zu 95% 
Ethylenoxid. 

Bevorzugte primare oberflachenaktive Mittel fur die Ausftihrung der vorliegenden Erfindung schheBen die 
Alkylphenoxypolyethoxyethanole, die nichtionische oberflachenaktive Mittel sind und variierende Mengen von 
Ethylenoxid-Einheiten enthalten und von der Union Carbide Corporation unter dem allgemeinen Handelsnamen 
TRITON® erhaitlich sind, die Trimethylnonylpolyethylenglykolether und Poiyethylenglykolether von 11 — 15 
Kohlenstoffatome enthaltenden Alkoholen, die linear oder verzweigt, vorzugsweise verzweigt, sein kdnnen und 
von der Union Carbide Corporation unter dem allgemeinen Handelsnamen TERGITOL* erhaitlich sind sowie 
die nichtionischen ethoxylierten Tridecylether ein, die von Emery Industries unter dem Handelsnamen TRY- 
COL® erhaitlich sind, doch sind sie auf diese nicht beschrankt 

Die bevorzugten oberflachenaktiven Mittel zum Einsatz als primares oberflachenaktives Mittel der vorliegen- 
den Erfindung sind die Trimethylnonylpolyethylenglykolether und Poiyethylenglykolether von 11 — 15 Kohlen- 
stoffatome enthaltenden Alkoholen, die linear oder verzweigt, vorzugsweise verzweigt, sein kdnnen und von der 
Union Carbide Corporation unter dem Handelsnamen TERGITOL® erhaitlich sind. Ein bevorzugtes oberfla- 
chenaktives Mittel zum Einsatz als das primare oberflachenaktive Mittel der vorliegenden Erfindung ist ein 
Trimethylnonylpolyethylengiykolether. Das am meisten bevorzugte primare oberflachenaktive Mittel ist 
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2,6,8-TrimethyI-4-nonyloxypolyethylenoxid (TERGITOL® TMN-6). 
Die wahlweisen, sekundaren oberflachenaktiven Mittel ktanen anionisch, kationisch, nichtionisch oder amp- 

hoter sein, und sie kdnnen entweder Idslich oder unl6slich im bevorzugten aminofunktionellen Silicon A(l) sein. 

Nichtionische oberfl&chenaktive Mittel sind bevorzugt Nicht einschrankende Beispiele der oberflachenaktiven 
5 Mittel, die im aminofunktionellen Silicon Idslich sind, schlieBen die Alkylphenolethoxylate eia Ein besonders 

bevorzugtes, wahlweises, sekundares oberflachenaktives Mittel ist TRITON X-405®. 
Vorzugsweise ist das in dieser Erfindung eingesetzte, wahlweise, sekundare oberflfichenaktive Mittel im 

Silicon A(l) unldslich. Die bevorzugten oberflachenaktiven Mittel zum Einsatz als sekundare oberfiachenaktive 

Mittel in der vorliegenden Erfindung sind die Alkylphenoxypolyethoxyethanole. 
10 Die Menge von A(4) liegt im Bereich von etwa 1 bis etwa 30, vorzugsweise von etwa 1 bis etwa 20 und am 

bevorzugtesten von etwa 5 bis etwa 15 Gewichtsteile auf 100 Gewichtsteile der fertigen Mikroemulsion-Zusam- 

mensetzung. 

Die Mischung aus Siliconen, oberflachenaktiven Mitteln und Wasser wird in einem Homogenisator oder einer 
anderen geeigneten Mischvorrichtung homogenisiert Die zur Bildung einer homogenen Mischung oder Emul- 

is sion erforderliche Zeit in dieser Stufe hangt von den Parametern der Mischvorrichtung ab, und diese kann vom 
Fachmann ohne unangemessenes Experimentieren bestimmt werden. Ein Mischen unter hoher Schereinwir- 
kung, entweder bei Umgebungsdruck oder unter Bedingungen, wo das Reaktionsmedium unter Druck stent, sind 
im allgemeinen nicht erforderlich, um die Mikroemulsionen der vorliegenden Erfindung zu bilden. Da die 
Mischung ein oberflachenaktives Mittel mit einer hohen Phaseninversions-Temperatur enthait, muB die Tempe- 

20 ratur, bei der die Mikroemulsion gebildet wird, sorgfaltig kontroliiert werden. Die Stufe der Zugabe des Tea 
I-Wassers wird bei einer Temperatur im Bereich von 45— 95° C, bevorzugter im Bereich von 55— 90°C und am 
bevorzugtesten im Bereich zwischen 65° C und 85° C ausgef Qhrt 

In Stufe (6) wird die Mikroemulsion angesauert, um den pH der Emulsion in einen Bereich von 4—7, 
bevorzugter von 5— 6,5 und am bevorzugtesten von 5,5—6,5 zu bringen. Diese Stufe ist besonders wirksam, 

25 wenn sie mit Stufe (5) kombiniert wird 

Um den pH des Reaktionsmediums zu andern, ist es erforderlich, die Menge des aminofunktionellen Silicons 
oder Silicons in Betracht zu ziehen, die in der Reaktionsmischung vorhanden ist Die Menge der Saure, die 
erforderlich ist solche pH-Werte zu schaffen, hangt von der Menge des aminofunktionellen Silicons oder der 
Silicon-Flussigkeit A(l) und dem Aminogehalt der aminofunktionellen Silicon-Flussigkeit ab. Hat zum Beispiel 

30 die aminof unktionelle Silicon-Flussigkeit einen Aminogehalt von 0,6 MiMquivalenten (meq)/g, dann betragt die 
Menge der Slure, die genfigt, um einen pH innerhalb des erwfinschten Bereiches zu schaffen, etwa 2J5 Gewichts- 
teile auf 100 Gewichtsteile der aminofunktionellen Silicon-Flussigkeit Hat die aminofunktionelle Silicon-Flfis- 
sigkeit einen Aminogehalt von 3,0 meq/g, dann wird das Gewicht der Saure etwa 1,25 Gewichtsteile auf 100 
Gewichtsteile der Flussigkeit betragea Wahrend die Gewichtsmengen der Saure, die zum Erzielen eines 

35 gegebenen pH erforderlich sind, in Abhangigkeit vom Molekular- und Aquivalent-Gewicht der ausgewahlten 
Saure zur Kontrolle des pH variieren kdnnen, ist die Einstellung des pH auf den erwfinschten Wert der primare 
Zweck der Saurezugabe. Weiter wurde festgestellt, daB die Zugabe der Saure gleichzeitig mit der Zugabe des 
Teil I-Wassers erfolgen muB. 
Die Mikroemulsionen der vorliegenden Erfindung mit dem aminofunktionellen Silicon sind brauchbar in einer 

40 Vielfalt von Kdrperpflege- Anwendungen, wie Haar-Konditionierungsmitteln, den sogenannten 2-in-l -Shampo- 
os und Haarfestiger-Zubereitungen, wie Formgebungs-Gelschaumen und ahnlichem. Ffir Zwecke der Anwen- 
dungen zur ICorperpflege umfassen die Konditiomenings-Formulierungen im allgemeinen einen Gehalt an 
Mikroemulsion mit aminofunktionellem Silicon im Bereich von etwa 1 Gew.-% bis etwa 20 Gew.-%, bevorzug- 
ter von etwa 5 Gew.-% bis etwa 10 Gew.-% und am bevorzugtesten von etwa 6 Gew.-% bis etwa 7 Gew.-%. Ffir 

45 die Zwecke der Anwendungen in 2-in-l -Shampoo-FormuHerungen liegt der Gehalt an Mikroemulsion mit 
aminofunktionellem Silicon im allgemeinen im Bereich von etwa 0,5 Gew.-% bis etwa 10Gew.-%, bevorzugter 
von etwa i Gew.-% bis etwa 5 Gew.-% und am bevorzugtesten von etwa 3 Gew.-% bis etwa 4 Gew.-%. Ffir die 
Anwendungen in Festiger-Formulierungen umfaflt der Gehalt an Mikroemulsion mit aminofunktionellem Sili- 
con im allgemeinen einen Bereich von etwa 0,5 Gew.-% bis etwa 10 Gew.-%, bevorzugter von etwa 2 Gew.-% 

so bis etwa 6 Gew.-% und am bevorzugtesten von etwa 3 Gew.-% bis etwa 5 Gew.-%. Die Kdrperpflege-Produkte, 
die nach dem Verfahren der vorliegenden Erfindung hergestellte Mikroemulsionen benutzen, haben im allge- 
meinen Trubungszahlen unter etwa 100. Die Anmelderin weist darauf hin, daB die zuvor angegebenen 
Gew.-°/o-Bereiche solche fur die fertigen Mikroemulsionen, als einer Komponente des Kdrperpflege-Produktes, 
sind Eine nach dem Verfahren der vorliegenden Erfindung hergestellte Mikroemulsion wird daher einen 

55 Silicon-Gehalt im Bereich von etwa 0,5 Gew.-% bis etwa 25 Gew.-% aufweisen, der von etwa 0,1 Gew.-% bis 
etwa 7 Gew.-% der fertigen Zusammensetzung des K6rperpflege-Produktes ausmacht, wenn die Mikroemul- 
sion in ein solches Produkt eingebracht wird Zusatzlich kOnnen die Mikroemulsionen der vorliegenden Erfin- 
dung in Produkte zur Textilbehandlung, zur Hautpflege, einschlieBlich Farbkosmetika, eingebracht werdea 
Alie oben genannten US-PS werden hiermit spezifisch durch Bezugnahme aufgenommea 

€0 

Experimentelles 

Das oben in der detaillierten Beschreibung erlauterte Verfahren wurde zur Herstellung nicht einschrankender 
Beispiele 1 bis 24 benutzt, die veranschaulichend ffir die Mikroemulsionen der vorliegenden Erfindung sind Der 
65 Einsatz dieser Mikroemulsionen in Kdrperpflege-Produkten wird auch demonstriert Die Beispiele 39 bis 43 sind 
veranschaulichend fur KSrperpflege-Formulierungen. 
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Beispiel 1 

Unter ErwSrmen auf 70° C wurden 16 Teile eines aminofunktionellen Silicons (linear, Trimethylsilyl-Endgrup- 
pen, -(CH 2 )3-NH-CH2-CH2-NH2 I Viskositat von 150-400 mmVs Amingehalt von 0,12 meq/g) mit 8 
Teilen TERGITOL TMN-6 vermischt Dann wurde Teil I-Wasser (16 Teile) tropfenweise bei 70°C hinzugege- 5 
ben. Nach AbschluB der Wasserzugabe wurde 1 Teil Essigsaure hinzugegeben. Die Mischung verdickte sich und 
wurde durchscheinend Dann gab man Teil II-Wasser (58 Teile) unter gutem RQhren schnell hinzu. Nach dem 
AbkCihlen wurde eine Mikroemulsion rait einer ASTM-Trflbungszahl von etwa 40 erhalten. 

Vergleichsbeispiel 1 10 

Dieses Beispiel wurde in der gleichen Weise hergestellt wie Beispiel 6 in der US-PS 5,057,572. Unter Erwar- 
men auf 70° C wurden 16 Teile eines aminofunktionellen Silicons (Hnear, Trimethylsilyl-Endgruppen, 
-(CH 2 )3-NH-CH 2 -CH 2 NH2. Viskositat von 150-400 mm 2 /s, Amingehalt von 0,12 meq/g) mit 8 Teilen 
TERGITOL TMN-6 und 74 Teilen Wasser zur Bildung einer homogenen Mischung vermengt Dann gab man 15 
Milchsaure (1 Teil) bei 70° C hinzu. Nach dem Abktthlen wurde eine milchige Emulsion erhalten. Die Trttbungs- 
zahl dieser Zubereitung war grdBer als 200. 

Beispiel 2 

20 

Dieses Beispiel zeigt die Wirkung der langsamen Zugabe des Teil Il-Wassers. Wahrend des Erwarmens auf 
70°C wurden 20 Teile eines aminofunktionellen Silicons (linear, Trimethylsilyl-Endgruppen, — (CH 2 )3— NH— 
CH 2 — CH 2 — NH 2 , Viskositat von 150—400 mm 2 /s, Amingehalt von 0,12 meq/g) mit 123 Teilen TERGITOL 
TMN-6 vermischt Teil I-Wasser wurde bei 70°C tropfenweise hinzugegeben. Nach AbschluB der Wasserzugabe 
wurden 0,5 Teile Essigsaure hinzugegeben- Die Mischung verdickte sich und wurde durchscheinend. Dann gab 25 
man Teil II-Wasser (53 Teile) tropfenweise unter gutem RQhren hinzu. Die Mischung wurde langsam dicker und 
schlieBlich, gegen Ende der Wasserzugabe, dflnner. Nach dem AbkUhlen wurde eine Mikroemulsion mit einer 
TrObungszahl von etwa 200 erhalten. 

Beispiele 3— 7 30 

Diese Beispiele zeigen die Wirkung verschiedener Mengen von Teil I- Wasser (die Mengen sind in g angege- 
ben): 



Komponente 


Beisp. 
3 


Beisp. 
4 


Beisp. 
5 


Beisp. 
6 


Beisp. 
7 




Amino-Flussigkeit 

A1 


65 


65 


65 


65 


65 


40 


TERGITOL TMN-6 


40 


40 


40 


40 


40 




Teil I-Wasser 


40 


65 


90 


120 


220 




Essigsaure 


1 


1 


1 


1 


1 


45 


Teil II-Wasser 


180 


155 


1130 


100 


0 




Trubung 


150 


30 


90 


200+ 


200+ 




pH 


5,5 


5,5 


5,5 


5,5 


run 


so 



nm = nicht gemessen 



Beispiele 8— 12 



55 



Diese Beispiele zeigen die Wirkung verschiedener Mengen von oberfhlchenaktivem Mittel (die Mengen sind 
in g angegeben): 

60 



65 
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Komponente Be±sp . 

8 


Beisp. 
9 


Beisp. 
10 


Beisp. 
11 


Beisp. 
12 


Amino-Fliissigkeit 

A1 


65 


65 


65 


65 


65 




UJ 


40 


20 


45 


27,5 




65 


65 


65 


65 


65 


Weci fro ai i 


-i 
t 


1 


1 


1 


1 


Tell II-Wasser 


130 


155 


175 


150 


167,5 


Trubung 


100 


40 


200 


80 


100 


pH 


5,5 


5,5 


5,5 


5,5 


5,5 



Beispiele 13—17 

Diese Beispiele zeigen die Wirkung verschiedener Temperaturen des Teil II-Wassers und des Einsatzes 
verschiedener Amino-Flfissigkeiten (die Mengen sind in g angegeben): 



Komponente 


Beisp. 
13 


Beisp. 
14 


Beisp. 
15 


Beisp. 
16 


Beisi 
17 


Amino-Flussigkeit 

Al 


65 


65 


65 


0 


0 


Amino-Flussigkeit 

A2 


0 


0 


0 


65 


65 


TERGITOL TMN-6 


40 


40 


40 


40 


40 


Teil I-Wasser 


65 


65 


65 


65 


65 


Essigsaure 


1 


1 


1 


1 


1 


Teil rr-Wasser 


155 


155 


115 


155 


0 


Temperatur °C des 
Teil U-Wassers 


25 


0 


75 


25 


25 


Triibung 


40 


50 


50 


15 


30 


pH 


5,5 


5,5 


5,5 


5,5 


nm 



nm = nicht bestimmt 



Beispiele 18—24 

Diese Beispiele zeigen die Wirkung des Einsatzes von FlQssigkeiten mit unterschiedlichen Amin-Konzentra- 
tionen bei geringem Aminogehalt (die Mengen sind in g angegeben): 
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Komponente 


Bsp. 
1 8 


Bsp. 

1 9 


Bsp. 
20 


BSp. 
21 


Bsp. 
22 


Bsp. 
23 


Bsp. 

24 


Amino-Fliissigkeit 

Al 


o 


50 


0 


0 


0 


0 


0 


Amino-Fliissigkeit 


65 


1 5 


25 


15 


o 


0 


0 


Amino-Fliissigkeit 


n 
\j 


n 

\j 


40 


50 


65 


40 


65 


A5 


0 


0 


0 


0 


0 


25 


0 


TERGITOL TMN-6 


40 


40 


40 


40 


40 


40 


40 


Teil I-Wasser 


65 


65 


65 


65 


65 


65 


220 


Essigsaure 


1 


1 


1 


1 


1 


1 


1 


Teil II-Wasser 


155 


155 


155 


155 


155 


155 


0 


Triibung 


220+ 


100 


80 


50 


40 


60 


60 


pH 


5,5 


5,5 


5,5 


5,5 


5,5 


5,5 


5,5 



A3 = linear, Trimethyisilyl-Endgruppen, -(CH 2 )3-NH-CH2— CH2-NH2, Viskositat 400 ramVs, Amingehalt 
von 0,07 meq/g. 

A4 « linear, Trimethyisilyl-Endgruppen, — (CH 2 >3 — NH — CH 2 — CH 2 — NH 2 , Viskositat 4500-5.000 mrnVs 
Amingehalt von 0,1 2 meq/g. 30 
A5 *= linear, Trimethyisilyl-Endgruppen, -(CH 2 )3-NH-CH 2 -CH 2 -NH2, Viskositat 4500-5.000 mm 2 /s, 
Amingehalt von 0,07 meq/g. 

Beispiel 25 

35 

Wahrend des Erwirmens auf 70° C wurden 20 Teile eines aminofunktionellen Silicons (linear, Trimethyisilyl- 
Endgruppen, — (CH 2 ) 3 — NH— CH 2 -CH 2 — NH r Seitenkette, Viskositat von 270.000 ramVs, Amingehait von 0,6 
meq/g) mit 12£ Teilen TERGITOL TMN-6 vermischt Teil I-Wasser (20 Teile) wurde dann tropfenweise bei 
70° C hinzugegeben. Nachdem die Wasserzugabe abgeschlossen war, wurden 0,5 Teile Essigsaure hinzugegeben. 
Die Mischung verdickte sich schnell und wurde durchscheinend. Dann gab man Teil II-Wasser (47 Teile) rasch 40 
unter gutem Rtihren hinzu. Eine Mikroemuision mit einer TrQbungszahl nach ASTM von etwa 40 wurde 
erhalten. Nach dem Warmealtern fur zwei Wochen bei 50° C erhohte sich die Trubungszahl auf 50. 

Beispiel 26 

45 

Dieses Beispiel zeigt die Wirkung der Zugabe eines Puffers zur Emulsions-Formulierung. 

Wahrend des Erwarmens auf 70° C wurden 20 Teile eines aminofunktionellen Silicons (linear, Trimethyisilyl- 
Endgruppen, -(CH 2 )3— NH— CH 2 — CH 2 — NH 2 «Seitenkette, Viskositat von 270.000 mmVs, Amingehalt von 0,6 
meq/g) mit 12,5 Teilen TERGITOL TMN-6 vermischt Teil I-Wasser (20 Teile) wurde dann tropfenweise bei 
70° C hinzugegebea Nachdem die Wasserzugabe abgeschlossen war, wurde eine Lttsung von 2 Teilen Wasser, 50 
0,5 Teilen Essigsiure und 0,25 Teilen Natriumacetat hinzugegeben. Die Mischung verdickte sich schnell und 
wurde durchscheinend Dann wurde Teil II-Wasser (44,75 Teile) rasch unter gutem RQhren hinzugegeben. Man 
erhielt eine Mikroemuision mit einer Trubungszahl nach ASTM von etwa 10. Nach dem Warmealtern fur zwei 
Wochen bei 50° C hatte sich die Trubungszahl auf 40 erh6ht 

55 

Beispiel 27 

Dieses Beispiel zeigt die Wirkung der Variation der Menge des Teil I-Wassers. 

Wahrend des Erwarmens auf 70°C wurden 20 Teile eines aminofunktionellen Silicons (linear, Trimethylsilyl- 
Endgruppen, — (CH 2 )s— NH— CH 2 -CH 2 — NH* Viskositat von 270.000 mmVs, Amingehalt von 0,6 meq/g) mit 60 
12,5 Teilen TERGITOL TMN-6 vermischt Teil I-Wasser (24 Teile) wurde dann tropfenweise bei 70° C hinzuge- 
geben. Nachdem die Wasserzugabe abgeschlossen war, wurden 0,5 Teile Essigsaure hinzugegeben. Die Mi- 
schung verdickte sich schnell und wurde durchscheinend. Diese Mischung war dunner als die in Beispiel I 
erhaltene und sehr viel leichter zu verarbeiten. Dann gab man Teil II-Wasser (47 Teile) rasch unter gutem 
ROhren hinzu. Eine Mikroemuision mit einer Trubungszahl nach ASTM von etwa 10 wurde erhalten. Nach dem 65 
Warmealtern fur zwei Wochen bei 50° C erh5hte sich die Trubungszahl auf 40. 
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Beispiel 28 

Dieses Beispiel zeigt die Wirkung der Variation der Menge des Teil I-Wassers. 

Wahrend des Erwarmens auf 70° C wurden 20 Teile eines arainofunktionellen Silicons (linear, Trimethylsilyl- 
Endgruppen, -(CH 2 )3-NH-CH 2 — CH 2 — NHrSeitenkette, Viskositat von 270.000 ramVs, Amingehalt von 0,6 
meq/g) rait 12,5 Teilen TERGITOL TMN-6 vermischt Teil I-Wasser (10 Teile) wurde dann tropfenweise bei 
70° C hinzugegeben. Nachdem die Wasserzugabe abgeschlossen war, wurden 0,5 Teile Essigsaure hinzugegeben. 
Die Mischung verdickte sich schnell und wurde durchscheinend. Die Emulsion war zu dick, urn mit einem RQhrer 
von oben leicht gerQhrt zu werden. Dann gab man Teil II-Wasser (57 Teile) rasch unter gutem RQhren hinzu. 
Eine Mikroemulsion mit einer Triibungszahl nach ASTM von etwa 20 wurde erhalten. Nach dem Warmealtern 
fQr zwei Wochen bei 50° C trennte sich die Emulsion in zwei Schichten. 



Beispiel 29 

Dieses Beispiel zeigt die Wirkung des Einsatzes einer Mischung oberflachenaktiver MitteL 
Wahrend des Erwarmens auf 70° C wurden 20 Teile eines aminofunktionellen Silicons (linear, Trimethylsilyl- 
Endgruppen, ^CH 2 ) 3 -NH-CH 2 -CH 2 -NH 2 -Seitenkette, Viskositat von 270.000 mmVs, Amingehalt von 0,6 
meq/g) mit 9 Teilen TERGITOL TMN-6 und 3 Teilen TRITON X-405 vermischt Teil I-Wasser (24 Teile) wurde 
dann tropfenweise bei 70° C hinzugegeben. Nachdem die Wasserzugabe abgeschlossen war, wurden 0,5 Teile 
Essigsaure hinzugegeben. Die Mischung verdickte sich schnell und wurde durchscheinend Dann gab man Teil 
II-Wasser (43,5 Teile) rasch unter gutem Rtlhren hinzu. Eine Mikroemulsion mit einer Triibungszahl nach ASTM 
von etwa 50 wurde erhalten. Nach dem Warmealtern fur zwei Wochen bei 50°C erhdhte sich die Trilbuneszahl 
auf 100. * 



Beispiel 30 

Dieses Beispiel zeigt die Wirkung des Einsatzes einer Mischung oberflachenaktiver MitteL 
Wahrend des Erwarmens auf 70° C wurden 20 Teile eines aminofunktionellen Silicons (linear, Trimethyisilyl- 
Endgruppen, -(CH 2 ) 3 -NH-CH 2 -CH 2 -NH 2 -Seitenkette, Viskositat von 270.000 mmVs, Ammgehalt von 0,6 
meq/g) mit 1 1 Teilen TERGITOL TMN-6 und 2fi Teilen TRITON X-405 vermischt Teil I-Wasser (24 Teile) 
wurde dann tropfenweise bei 70° C hinzugegeben. Nachdem die Wasserzugabe abgeschlossen war, wurden 0,5 
i C ! fix «/ lgsaur f hin2U S e S eben - D >e Mischung verdickte sich schnell und wurde durchscheinend Dann gab man 
Teil II-Wasser (43,5 Teile) rasch unter gutem RQhren hinzu. Eine Mikroemulsion mit einer Triibungszahl nach 
ASTM von etwa 10 wurde erhalten. Nach dem Warmealtern fQr zwei Wochen bei 50° C erhdhte sich die 
Triibungszahl nicht merkbar. 



Beispiel 31 



Dieses Beispiel zeigt die Wirkung des Einsatzes einer Mischung oberflachenaktiver MitteL 
Wahrend des Erwarmens auf 70° C wurden 20 Teile eines aminofunktionellen Silicons (linear, Trimethyisilyl- 
Endgruppen, -(CH^-NH-CH^CHz-NH* Viskositat von 270.000 mm 2 /s, Amingehalt von 0,6 meq/g) mit 
8.5 Teilen TERGITOL TMN-6 und 1,5 Teilen TRITON X-405 vermischt Teil I-Wasser (24 Teile) wurde dann 
tropfenweise bei 70° C hinzugegeben. Nachdem die Wasserzugabe abgeschlossen war, wurden 0,5 Teile Essig- 
saure hinzugegeben. Die Mischung verdickte sich schnell und wurde durchscheinend Dann gab man Teil 
II-Wasser (43,5 Teile) rasch unter gutem RQhren hinzu. Eine Mikroemulsion mit einer Trubungszahl nach ASTM 
von etwa 100 wurde erhalten. Die Emulsion trennte sich beim Warmealtern bei 50° C 



Beispiel 32 

Dieses Beispiel zeigte die Wirkung der Variation des aminofunktionellen Silicons. 

Wahrend des Erwarmens auf 70° C wurden 20 Teile eines aminofunktionellen Silicons (linear, Trimethylsiiyl- 
Endgruppen, -(CH 2 ) 3 -NH-CH2-CH 2 -NH 2 , Viskositat von 140.000 mmVs, Amingehalt von 03 meq/g) mit 
123 Teilen TERGITOL TMN-6 vermischt Teil I-Wasser (20 Teile) wurde dann tropfenweise bei 70°C hinzuge- 
geben. Nachdem die Wasserzugabe abgeschlossen war, wurden 0,5 Teile Essigsaure hinzugegeben. Die Mi- 
schung verdickte sich schnell und wurde durchscheinend. Dann gab man Teil II-Wasser (47 Teile) rasch unter 
gutem Riihren hinzu. Eine Mikroemulsion mit einer Triibungszahl nach ASTM von etwa 10 wurde erhalten. 
Nach dem Warmealtern fiir zwei Wochen bei 50° C trennte sich die Emulsion in zwei Schichten. 



Beispiel 33 

Dieses Beispiel zeigt die Wirkung des Einsatzes einer anderen FlQssigkeit 

Wahrend des Erwarmens auf 70° C wurden 20 Teile eines aminofunktionellen Silicons (linear, Trimethyisilyl- 
Endgruppen, -(CH 2 )3-NH-CH 2 -CH 2 - NHrSeitenkette, Viskositat von 140.000 mmVs, Amingehalt von 03 
meq/g) mit 11 Teilen TERGITOL TMN-6 und 2,5 Teilen TRITON X-405 vermischt Teil I-Wasser (24 Teile) 
wurde dann tropfenweise bei 70° C hinzugegeben. Nachdem die Wasserzugabe abgeschlossen war, wurden 0,5 
Teile Essigsaure hinzugegeben. Die Mischung verdickte sich schnell und wurde durchscheinend. Dann gab man 
Teil II-Wasser (43,5 Teile) rasch unter gutem Rtihren hinzu. Eine Mikroemulsion mit einer Triibungszahl nach 
ASTM von etwa 10 wurde erhalten. Nach dem Warmealtern ftir zwei Wochen bei 50°C erhdhte sich die 
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TrubungszahL 

Beispiele 34— 38 

Die Beispiele 34-38 wurden nach der in Beispiel 25 beschriebenenTechnik ausgefQhrt Eine Zusammenfassung 
der an den Beispielen 34—38 erhaltenen Ergebnisse ist in der folgenden Tabelle enthalten: 

Beisp . Beisp . Beisp . Beisp . Beisp. 





34 


35 


36 


37 


38 


Fliissigkeit A 


20 


20 


0 


0 


0 


Flussigkeit B 


0 


0 


20 


20 


0 


Fliissigkeit C 


0 


0 


0 


0 


20 


Primares dberf la*- 
chenaktives Mittel a 


12,5 


8,5 


12,5 


8,5 


12,5 


Sekundares oberf la- 
chenaktives Mittel^ 


0 


2,5 


0 


2,5 


0 


Teil I-Wasser 


25 


25 


25 


25 


25 


Puffer 


3,7 


3,7 


3,0 


3,0 


2,5 


Teil II-Wasser • 


38,8 


40,3 


39,5 


41 


40 


Anf angliche Triibung 


20 


20 


30 


30 


40 


Al t erungs -Trubung 


40 


20 


50 


40 


>100 



FlUssigkeit A « linear, Trimethylsilyl-Endgruppen, -(C^-NH-CHj-Crfe-NH* Viskositat von 
2.000.000 mm 2 /s, Amingehait von 0,6 meq/g. 

Fliissigkeit B « linear, Trimethylsilyl-Endgruppen, -(CH 2 h-NH-CH 2 -CH2--NH2, Viskositat von 
1 ,500.000 mm 2 /s, Amingehait von 03 meq/g. 

Flussigkeit C = linear, Trimethylsilyl-Endgruppen, -(C^-NH-CHj-Crfc-NH* Viskositat von 
800.000 mm 2 /s, Amingehait von 0,15 meq/g. 

Primares oberflachenakuvesMittel - TERGITOL TMN-6 von Union Carbide. 
Sekundares oberflachenaktives Mittel = TRITON X-405 von Union Carbide. 
Puf f erldsung sind 3 Teile Wasscr, 0,5 Teile Essigsaure und 0,2 Teile Natriumacetat 

Alterung wurde 3 Wochen in einem oben verschlossenen Behilter unter Stickstoff bei 50° C in einem Of en 
ausgefQhrt. 

Beispiele 39—43 

Formulierungen von Korperpflege-Produkten 

Die durch die Beispiele 39—43 veranschaulichten K6rperpflege-Produkte wurden unter Einsatz von Mikroe- 
mulsionen, die nach dem Verfahren der vorliegenden Erfindung hergestellt waren, indem man ein lineares 
Trimethylsilyl-Endgruppen aufweisendes, aminofunktionelles Silicon benutzte und die Mikroemulsionen einen 
Silicon-Gehalt von 20 Gew.-% aufwiesen, zubereitet Die Beispiele 39 und 40 benutzten eine Mikroemulsion, 
umfassend eine Silicon-FlQssigkeit mit einer Viskositat von 150 mm 2 /s bei 25°C und einem Aminogehalt von 0^5 
meq/g. Die Beispiele 41—43 benutzten eine Mikroemulsion, umfassend eine Aminosilicon-FlQssigkeit hoher 
Viskositat von 189.000 mm 2 /s bei 25°C und einem Aminogehalt von 030 meq/g. 

Beispiel 39 

Es wurde ein kiares Konditionierungsmittel aus den folgenden Komponenten hergestellt: 
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Materia! 


Menge (Gew.-%) 


Entionisiertes Wasser 


88,55 


Hydroxyethylcellulose 




Cetrimoniumchlorid 


3,5 


Silicon-Mikroemulsion 


6,0 


Glydant Plus® 


oa 


Duftstoff 


0,75 



Das benutzte Herstellungsverfahren war folgendes: 
Unter gutem Ruhren wurde die Hydroxyethylcellulose zum entionisierten Wasser hinzugegeben. Nachdem eine 
vollstandige Dispersion erzielt war, wurde das Glydant Plus® hinzugegeben und gertthrt, bis die Mischung 
wieder War war. Die wasserige Mischung wurde auf 60° C erhitzt Als die Mischung klar war, gab man Cetrimoni- 
umchlorid und die nach dem Verfahren der vorliegenden Erfindung hergestellte Silicon-Mikroemulsion einzeln 
hmzu. Man ruhrte die Mischung, wahrend man sie abkOhlen lieB. Bei einer Temperatur unterhalb von 40° C 
wurde der Duftstoff hinzugegeben. Das Riihren wurde 20 Minuten nach der Zugabe des Duftstoffes fortgesetzt 

Im allgemeinen konnen die Wahlkomponenten gemHB den Lehren des Stande der Technik variiert, ersetzt 
oder weggelassen werdea Um zum Beispiel ein Bakterienwachstum zu verhindern, kdnnen Haltbarkeitsmittel 
hinzugegeben werden. Zusatzlich kdnnen Duf tstoffe, pH-einstellende Mittel, antistatische oder weichmachende 
Mittel, kationische Polymere, Verdickungsmittel, nichtionische Polymery wie Acrylsaurepolymere, neutraiisie- 
rende Materialien, wie Triethanolamin, Sonnenschutzmittel, Antioxidantien, Proteine, Vitamine, Pflanzenextrak- 
te und ahnliche hinzugegeben werden. 



Beispiel 40 

Ein Konditionierungsmittel oder 2-in- 1 -Shampoo wurde aus den f olgenden Komponenten herges tellt : 



Material 

Entionisiertes Wasser 
Hydroxyethylcellulose 
Ammoniumlaurylsulfat (als 26%-ige Losung) 
Ammoniumlaurethsulfat (als 28%-ige L5sung) 
Cocamidopropylbetain(als 35%-ige Ldsung) 
Dowicil 200® 
Silicon-Mikroemulsion 
Zitronensaure 

Lauramid DEA 

Cetrimoniumchlorid 

Duftstoff 



Menge (Gew.-%) 

33,89 

2,0 
1538 
21,43 
11,43 

0,2 

5,0 

GenQgend, um auf einen wtinschten pH 
einzustellen 

3,5 

6,67 

0,5 



Das angewendete Herstellungsverfahren war folgendes: 
Die Hydroxyethylcellulose wurde zu dem Wasser hinzugegeben und gerflhrt, bis die Hydroxyethylcellulose 
grtlndhch solvatisiert war. Das Dowicil 200® wurde hinzugegeben und die wasserige Mischung gerilhrt und auf 
60° C erhitzt Die oberflachenaktiven Mittel wurden in der aufgefQhrten Reihenfolge einzeln hinzugegeben, 
gefolgt von einem Rfihren, bis die Mischung ein homogenes Aussehen ergab. Das Lauramid DEA wurde 
geschmolzen und zu der Mischung hinzugegeben. Die Mischung wurde unter fortgesetztem ROhren abgekOhlt. 
Nachdem die Temperatur unterhalb von 40°C lag, wurden die Silicon-Mikroemulsion und der Duftstoff einzeln 
hinzugegeben, gefolgt vom Ruhren. Das Mischen wurde fUr etwa 20 Minuten nach der Zugabe der letzten 
Komponente fortgesetzt 

Beispiel 41 

Es wurde eine Ware, konditionierende Shampoo-Formulierung aus den folgenden Komponenten hergestellt: 
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Material 


Gew.-% 


Entionisiertes Wasser 


31,32 


AmmoniumlauryIsulfat(als26%-ige Ldsung) 


24,00 


Ammoniumlaurethsulfat (als 28%-ige Ldsung) 


1430 


CocamidopropyIbetain(als 35%-ige Ldsung) 


11,43 


Aminosiliconkautschuk-Mikroemulsion 


7,0 


Cocamid MEA 


2J5 


Polysorbat80 


Z5 


Lauraniid DEA 


2,0 


Glycerin 


2,0 


Dimethicon-Copolyol 


1,0 


Guar-Hydroxypropyltrimoniumchlorid 


0,75 


Duftstoff 


0,75 


FD&C-Gelb Nr. 5 (1,0%-ige Losung) 


0,25 


Methylparaben 


0,15 


Propylparaben 


0,05 



Das Methyl- und Propylparaben wurden in Wasser geldst Das Guar-Hydroxypropyltrimoniumchlorid wurde 
unter gutem RGhren langsam zu der wasserigen Ldsung hinzugegeben. Nachdem die Guar-Verbindung grund- 
lich solvatiert war, gab man das Ammoniumlaurylsulfat Ammoniumlaurethsulfat und das Cocamidopropylbe- 
tain einzeln, in dieser Reihenfolge, hinzu. Die Ldsung wurde auf 56°C erhitzt Das Lautramid DEA und das 
Cocamid MEA wurden zusammen geschmolzen und unter gutem Vermischen zu der heiBen Ldsung hinzugege- 
ben. Das Erhitzen wurde beendet Das Polysorbat 80, Glycerin, Silicon-FlQssigkeit und Farbe sowie Duftstoff 
wurden, wie erwflnscht, miteinander vermischt und zu der Ldsung hinzugegeben, nachdem sich die Temperatur 
auf unterhalb 45° C veningert hatte. Das RQhren wurde weitere 10 bis 15 Minuten fortgesetzt, gefolgt von der 
Zugabe der SiHconkautschuk-Mikroemulsion. Nach der Zugabe der Siliconkautschuk-Mikroemuision wurde das 
ROhren f Or weitere 15 Minuten fortgesetzt 

Beispiel42 

Es wurde eine Haarkonditioniermittel-Formulierung aus den folgenden Komponenten hergestellt: 



Material 


Gew.-% 


Entionisiertes Wasser 


73,40 


Siliconkautschuk-Mikroemulsion 


10,00 


Cyclomethicon 


5.00 


Behentrimoniummethosulfat und Cetarylalkohol 


2J5 


Glycerin 


2p0 


Dimethicon-Copolyol 


1,75 


Stearamidopropyldimethylamin 


1,50 


Cetylalkohol 


1,50 


Pentaerythrit-Tetrastearat 


uo 


Methylparaben 


0,20 


Propylparaben 


0,10 


Duftstoff 


wie erwiinscht 



Das Methyl- und Propylparaben wurden in Wasser geldst Die Ldsung erhitzte man auf 65° C Behentrimoni- 
ummethosulfat und Cetarylalkohol, Stearamidopropyldiamin und Pentaerythrit-Tetrastearat wurden zusammen 
geschmolzen und unter gutem RQhren zu der Ldsung hinzugegeben. Man lieB die Ldsung abkQhlen. Das 
Glycerin und das Dimethicon-Copolyol wurden zusammen mit wahlweisem Duftstoff miteinander vermischt und 
zu der Ldsung hinzugegeben, nachdem deren Temperatur unter 45° C gef alien war, und man setzte das RQhren 
far 15 bis 20 Minuten fort Die Siliconkautschuk-Mikroemulsion wurde unter RQhren ftir weitere 10 bis 15 Minu- 
ten hinzugegeben. Das Cyclomethicon wurde unter RQhren f Or zustaliche 10 Minuten hinzugegeben. 

Beispiel 43 

Es wurde ein Haarkonditionierungs-Formgebungsschaum aus den folgenden Komponenten zubereitet: 
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Material 


Gew.-< 


Entionisiertes Wasser 


79,45 


Polyquatemium 1 1 


530 


Oleth-20 


0,75 


Siiiconkautschuk-Mikroemulsion 


1,50 


Dimethicon-Copolyol 


0,50 


Treibraittel-Kohlenwasserstoffe 


12,00 



Das Wasser wurde auf 45° C erwarrat, das Polyquaternium 1 1 hinzugegeben und die Ldsung geriihrt, bis eine 
vollstandige AuflSsung stattgefunden hatte. Dann gab man das Oleth-20 unter fortgesetztem RQhren bis zur 
vollstandigen Aufldsung hinzu. Die Ldsung wurde dann auf unter 45°C abgekChlt und die Siliconkautschuk-Mi- 
kroemulsion und das Dimethicon-Copolyol hinzugegeben Das Rtlhren wurde fortgesetzt, bis die L5sung abge- 
kuhlt war. Die flussige Schaumzubereitung wurde dann in einen unter Druck setzbaren Behalter gefQllt und mit 
einer Mischung leichter Kohlenwasserstoffe unter Druck gesetzt 

Die vorgenannten Beispiele beschreiben allgemein die Zubereitung und Verwendungen von Mikroemuisio- 
nen, die aus einer einzigen Aminosilicon-Fltissigkeit zubereitet waren. Die Viskositat der Aminosilicon-FlQssig- 
keit kann in weitem Rahmen variieren. Die folgenden Beispiele beschreiben die Einbeziehung von MQ-Harzen 
zusammen mit einer aminofunktionellen Silicon-FlQssigkeit und die nachfolgende Mikroemulgierung der Mi- 
schung des MQ-Harzes und des aminofunktionellen Silicons sowie deren Einsatz in Kdrperpflege-Zusammen- 
setzungen. 

Beispiel44 

Allgemeines Verfahren der Emulgierung von Mischungen aus aminofunktionellem Silicon und MQ-Harz: 

1) Vermengen eines MQ-Harzes A(2) mit einem aminofunktionellem Silicon A(l), 

2) Hinzugeben von oberflachenaktiven Mitteln A(3) vorzugsweise eines Ethoxylats eines verzweigten 
sekundaren Alkohols und vorzugsweise in einem Verhiltnis von 1,0 : 0,625 (Ol/Harz-Mischungzum oberfla- 
chenaktiven Mittel, bezogen auf das Gewicht), 

3) Vermischen bei 70— 75° C, 

4) langsames Hinzugeben von Teil I- Wasser unter Riihren in einer Menge gleich der Menge des Ols, 
wahrend die Temperatur bei 70° C gehalten wird, 

5) Hinzugeben von Saure, vorzugsweise Essigsaure, urn den pH einzustellen, 

6) rasches Hinzugeben von Teil II-Wasser, das zusatzliche Idsliche Komponenten, wie Biozide und andere 
Zusatze, enthalten kann. 

Beispiel 45 

Korperpflege-Produkt unter Einsatz einer mikroemulgierten Mischung aus aminofunktionellem Silicon und 

MQ-Harz. 

Eine L6sung von 50 Gew.-% eines Methyl-MQ-Harzes in Cyclomethicon wurde mit einer Aminosilicon-Flfls- 
sigkeit mikroemulgiert, wobei Trimethylsilyiainodimethicon einen Aminogehalt von Ofi meq/g aufwies, und das 
Gewichtsverhaltnis der Mischung der Silicone in Cyclomethicon 50% Aminosilicon-Flflssigkeit und 50% der 
MQ-L6sung betrug. Diese Mikroemulsion wurde zur Zubereitung eines Konditionierungsmittels zum Auffri- 
schen von Locken bzw. Wellen in der folgenden Zusammensetzung benutzt: 



Material 


Gew.-% 


Entionisiertes Wasser 


8939 


Polyquatemium- 1 1 


0,67 


Aminomethylpropanol 


0,03 


Polysorbat-80 


0,60 


Dimethicon-Copolyol 


0^0 


Mikroemulsions-Mischung 


5,00 


Glycerin 


2^0 


Zitronensaure 


0,01 


Methylparaben 


0,15 


Propylparaben 


0,05 


Duftstoff 


0,50 



Beispiel 46 

Korperpflege-Produkt unter Einsatz einer mikroemulgierten Mischung aus aminofunktionellem Silicon und 
MQ-Harz. Eine Losung von 50 Gew.-% eines Methyl-MQ-Harzes in Cyclomethicon wurde mit einer Aminosili- 
con-FIUssigkeit mikroemulgiert, wobei Trimethylsilylamodimethicon einen Aminogehalt von 03 meq/g aufwies. 
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und das Gewichtsverhiltnis der Mischung der Silicone in Cyclomethicon 50% Aniinosilicon-Flussigkeit und 50% 
der MQ-L6sung betrug. Diese Mikroemulsion wurde zur Zubereitung eines Hautpflege-Produktes mit der 
folgenden Zusammensetzung benutzt: 



Material 


Gew.-% 


Entionisiertes Wasser 


7930 


Cetylalkohol 


2,00 


Glycerylstearat & PEG- 100 Stearat 


2p0 


Acetylierter Lanolinalkohol 


2,00 


Dimethicon 


ft Art 
3,00 


Mikroemulsions- Mischung 


8,00 


Magnesiumalurainiumsilicat 


1,50 


Duftstoff 


0,50 


Propylparaben 


0,10 


Butylparaben 


0,15 


Methylparaben 


0,15 


Phenoxyethanol 


0,20 



Im allgemeinen kdnnen die Wahlkomponenten in KSrperpflege-Produkten gem&B den Lehren des Stande der 
Technik variiert, ersetzt oder weggelassen werden. Um zum Beispiel ein Bakteriumwachstum zu verhindern, 
kdnnen Konservierungsstoffe hinzugegeben werden. Zusatzliche Duftstoffe, pH-einstellende Mittel, antistati- 
sche oder erweichende Mittel, kationische Polymere, Verdickungsmittel, nichtionische Polymere, wie Acrylsau- 
re-Polymere, neutralisierende Materialien, wie Triethanolamin, Sonnenschutzmittel, Antioxidantien, Proteine, 
Vitamine, Pflanzenextrakte und ahnliche kdnnen hinzugegeben werden. 

Beispiel 47 

Herstellung einer MQ-Mikroemulsion 

Mit 15 Gewichtsteilen eines arainofunktionellen Silicons (linear, Trimethylsilyl-Endgruppen, — (CH 2 >3— NH - 
(CH 2 )2-NHrSeitenkette f Viskositfit von 1500—2300 mm 2 /s, Amingehalt von 0,8 meq/g) wurden 5 Gewichtsteile 
einer 1 : 1-Gewichtsmischung von MQ-Harz/fluchtigem Silicon (D 5 ) und 12 Gewichtsteile TERGITOL TMN-6® 
vermischt Die Mischung wurde auf 65° C erhitzt 20 Gewichtsteile Wasser wurden unter gutem RQhren langsam 
hinzugegeben, waMirend auf 70° C erwarmt wurde. Nach AbschluB der Wasserzugabe wurden 0,5 Gewichtsteile 
EssigsSure hinzugegeben. Die Mischung verdickte und wurde im wesentlichen durchsichtig. Nach 2—5 mrauti- 
gem RQhren bei 70° C gab man 47,5 Gewichtsteile Teil II- Wasser schnell unter gutem Rtthren hinzu. Nach dem 
Abk&hlsn wurde eine Mikroemulsion mit einer Trubungszah! von 20 nach ASTM erhalten. 

Die folgenden Beispiele veranschaulichen die Arten von Fliissigkeiten und Hansen, die Mikroemulsionen 
bilden: 
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Gewichtsteile 
auf 100 
Gewichtsteile 

Fliissigkeit Al m 

Fliissigkeit A2 

Harz R1 

Harz K2 

Harz E3 

Teil I-Wasser 
Essigsaure 
Teil H-Wasser 
ASlfcHEriibung 

Komponents 

Gewichtsteile 
auf 100 
Gewichtsteile 

Fliissigkeit A2 ■ . 

Fliissigkeit A3 

Fliissigkeit A4 

Fliissigkeit A5 

Harz R1 

•Harz R2 

Harz R3 

15-S-9® 
Minfoam IX® 
Teil I-Wasser 
Essigsaure 
Teil ZMfesser 
ASIM-Triibung 



Bssu 
45 


Bsp. 

42 


5Q 


15 


15 


15 


0 


0 


0 


5 


0 


0 


0 


5 


0 


0 


0 


5 


. 12 


12 


12 


20 


20 


20 


0,5 


0,5 


0,5 


47,5 


47,5 


47,5 


10 


10 


10 


5Z 


ESp* 
55 


Bsp. 
52 


0 


0 


0 


15 


15 


0 


0 


0 


17,5 


0 


0 


0 


5 


0 


2,5 


0 


5 


0 


0 


0 


0 


12 


12 


12 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


20 


20 


20- 


0,5 


0,5 


0,5 


47,5 


47,5 


47,5 


20 


20 


60 



Bsp* 
51 


BSC*. 
52 


BSD*. 
53 


10 


10 


0 


' 0 


0 


15 


10 - 


0 


5 


0 


10 


0 


0 


0 


0 


12 


12 


12 


20 


20 


20 


0,5 


0,5 


0,5 


47,5 


47,5 


47,5 


20 


20 


10 


ESP* 
5Q 


Bsp. 
51 


Bsp. 
52 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


17,5 


0 


0 


0 


15 


17,5 


5 


0 


2,5 


0 


5 


0 


0 


0 


0 


12 


12 


12' 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


20 ' 


20 


20 


0,5 


0,5 


0,5 


47,5 


47,5 


47,5 


100+ 


200+ 


200+ 



Bsp. 
54 


BSB*. 
55 


Sssu 
55 


0 


0 


0 


15 


,■1.2,5 


10 


0 


0 


10 


5 


7,5 


0 


0 


0 


0 


12 


12 


12 


20 


20 


20 


0,5 


0,5 


0,5 


47 5 






20 


20 


200+ 


Bsp. 

53 


Bsp*. 
54 


55 


15 


15 


15 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


5 


5 


0 


0 


0 


5 


0 


0 


12 


12 


0 


0 


0 


12 


0 


20 


20 


20 


0,5 


0,5 


0,5 


47,5 


47,5 


47,5 


20 


200+ 


20 
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Sanconsiitfi 


Bsp. 


£Z 


SSP. 

m 


Bsp. 
82. 


2Q 


21 


12 


Bsp. 
23 


24 




Gewichtsteile 
auf 100 
Gewichtsteile 




















s 


Fliissigkeit A1 


17,5 


0 


15 


15 


17,5 


17,5 


0 


0 


17,5 




Flussigkeit A2 


0 


17,5 


0 


0 


0 


0 


17,5 


17,5 


0 


10 


Harz R4 


2,5 


2,5 


0 


0 


2,5 


0 


0 


0 


0 




Harz R5 


0 


0 


5 


0 


0 


0 


0 


0 


0 




Harz R6 


0 


0 


0 


5 


0 


0 


0 


0 


0 


15 


Harz R7 


0 


0 


0 


0 


0 


2,5 


2,5 


0 


0 




Harz R8 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


2,5 


2,5 




TMN-6 


12 


12 


12 


12 


12 


12 


12 


12 


12 


20 


Teil I-Wasser 


20 


20 


20 


20 


20 


20 


20 


20 


20 




Essigsaure 


0,5 


0,5 


0,5 


0,5 


0,5 


0,5 


0,5 


0,5 


0,5 




Teil H-Wasser 


47,5 


47,5 


47,5 


47,5 


47,5 


47,5 


47,5 


47,5 


47,5 


25 


ASM-Trubung 


200+ 


200+ 


200+ 


200+ 


200+ 


200+ 


200+ 


200+ 


200+ 





Fliissigkeit Al ist ein lineares, Trimethyisilyi-Endgruppen aufweisendes Silicon mit — (CH2)3— NH— 
(CH 2 ) 2 — NH 2 -Seitenkette, einer Viskositat von 1.500-2500 mm 2 /s, einera Amingehalt von 0,8 meq/g. 

Fliissigkeit A2 ist ein verzweigtes, Trimethyisilyi-Endgruppen aufweisendes Silicon mit (CH 2 )3— NH— 
(CH 2 >2--NH2-Seitenkette ) einer Viskositat von 150—300 mm 2 /s, einem Amingehalt von 0,53 meq/g. 

FlQssigkeit A3 ist ein lineares, Trimethyisilyi-Endgruppen aufweisendes Silicon mit — (CH 2 >3— NH— 35 
(CH 2 >2 — NHa-Seitenkette, einer Viskositat von 60.000 mm 2 /s, einem Amingehalt von 03 meq/g. 

FlQssigkeit A4 ist ein verzweigtes, Trimethyisilyi-Endgruppen aufweisendes Silicon mit — (CH 2 )3— NH— 
(CH 2 >2— NH 2 -Seitenkette, einer Viskositat von 150—300 mm 2 /s, einem Amingehalt von 0,15 meq/g. 

Fliissigkeit A5 ist ein verzweigtes, Trimethyisilyi-Endgruppen aufweisendes Silicon mit — (CH 2 >3— NH— 
(CH 2 ) 2 — NH2-Seitenkette, einer Viskositat von 10—40 mm 2 /s, einem Amingehalt von 0,45 meq/g. 40 

Harz Rl ist eine 1 : 1-Gewichtsmischung eines fltichtigen Silicons (D 5 ) und von MQ-Methylharz, M/Q-Ver- 
haitnis - 0,76. 

Harz R2 ist eine 1 : 1-Gewichtsmischung eines Polydimethylsiloxans und von MQ-Methylharz, M/Q-Verhait- 
nis «= 0,76. 

Harz R3 ist eine getrocknete Version des Harzes Rl, 100% Silicon-Feststoffe. 45 
Harz R4 ist ein TD-Harz mit einem Phenyl : Methyl- Verhaltnis von etwa 1 : 1 und etwa 85% Feststoffen in 
Naphthalin. 

Harz R5 ist ein TD-Harz mit einem Phenyl : Methyl- Verhaltnis von etwa 1 : 1 und etwa 50% Feststoffen in 
Toluol. 

Harz R6 ist ein TD-Harz mit einem Phenyl : Methyl- Verhaltnis von etwa 2 : 3 und etwa 80% Feststoffen in 50 
einer L&sungsmittelrnischung von Toluol und IsopropylalkohoL 
Harz R7 ist ein TD-Methylharz, 100% Silicon-Feststoffe mit einer Viskositat von 200-700 mm 2 /s (centisto- 

kes). 

Harz R8 ist ein TD-Methylharz, 100% Sflioon-Feststoffc T/D- Verhaltnis etwa 49 : 1. 

15-S-9® ist ein oberflachenaktives Mittel aus ethoxyliertem, sekundarem Alkohol, das kommerziell von der 55 
Union Carbide Corporation erhaitlich ist 

Minfoam-lX® ist eine Mischung von oberfiacbenaktiven Mitteln, umfassend ethoxylierte, sekundare Alko- 
hole, erhaitlich von der Union Carbide Corporation. 

Wahrend einer der Nutzen des Einsatzes der nach dem Verfahren der vorliegenden Erfindung zubereiteten 
Mikroemulsionen die Fahigkeit ist, klare Korperpflege-Produkte mit einer TrObungszahl nach ASTM unter 60 
etwa 100 bis 150 herzusteilen, kdnnen, falls erwunscht, trtibende Mittel in die Formulierungen der Kdrperpflege- 
Produkte eingearbeitet werden, wie in Beispiel 42 gezeigt Die nach dem Verfahren der vorliegenden Erfindung 
zubereiteten Mikroemulsionen ergeben konditionierende Vorteile Rir eine Vielfalt von Kdrperpflege-Produk- 
ten, einschlieBlich Haarfarbe-Zusammensetzungen, SpQlungen, neutralisierende Lotionen, Cremes, Gels, Schau- 
me, Aerosols und Pumpsprays, doch sind sie auf diese nicht beschrankt 65 

Aus dem Vorhergehenden wird deutlich, daB viele andere Variationen und Modifikationen in den vorbeschrie- 
benen Zusammensetzungen und Verfahren vorgenommen werden kdnnen, ohne wesentlich vom Verfahren und 
den Zusammensetzungen der vorliegenden Erfindung abzuweichen. Die vorbeschriebenen Ausfiihrungsformen 
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der vorliegenden Erfmdung sind daher nur beispielhaft, und sie sollen in keiner Weise den Umfang der beigefug- 
ten Ansprtiche einschrankea 

Patentanspruche 

1. Durchscheinende O/W-Mikroemulsion, umfassend: 

(a) ein mikroemulgierbares Silicon, 

(b) ein oberflachenaktives Mittel mit einer Phaseninversions-Temperatur im Bereich von etwa 45° C bis 
etwa95°Cund 

(c) Wasser. 

2. Mikroemulsion nach Anspruch 1, worin das mikroemulgierbare Silicon ein Silicon der Formel ist: 
M(R a QbSiO(4-a-bV2)x( R cSiO(4-cy2))yM 

worin R ein Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis etwa 6 Kohlenstoffatomen ist, Q ein polarer Rest der allgemei- 
nen Formel — R*HZ ist, worin R l eine zweiwertige Verbindungsgruppe ist, die mit Wasserstoff und einem 
Rest Z verbunden ist, worin R l zusammengesetzt ist aus Kohlenstoff- und Wasserstoffatomen; Kohlenstoff-, 
Wasserstoff- und Sauerstoffatomen oder Kohlenstoff-, Wasserstoff- und Stickstoffatomen, und Z ein amin- 
haltiger Rest ist, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Resten der Formel: 

-N(CH 2 MCH 2 )zzNX 2 

und 

NX 2 

worin jedes X von X 2 unabhangig ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Wasserstoff und Alkylgrup- 
pen mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen und worin z 1 oder grdBer ist und zz 0 oder grdBer ist und der 
Einschrankung unterliegt, daB, wenn zz 0 ist, Z die Formel hat: 

-NH(CH 2 )zNH 2 

worin z 1 oder grdBer ist, a im Bereich von 0 bis etwa 2 liegt, b im Bereich von etwa 1 bis etwa 3 liegt, derart, 
daB a + b kleiner als oder gleich 3 ist, c eine Zahl im Bereich von etwa 1 bis etwa 3 ist, x eine Zahl im Bereich 
von 5 bis etwa 2.000 ist, y eine Zahl im Bereich von etwa 20 bis etwa 1 0.000 ist und M eine Siiicon-Endgruppe 
ist 

3. Mikroemulsion nach Anspruch 1, worm das oberflachenaktive Mittel eine phaseninversions-Temperatur 
im Bereich von etwa 55° C bis etwa 95° C hat 

4. Mikroemulsion nach Anspruch 2, worin der Amingehalt des Silicons im Bereich von etwa 0,10 meg/g bis 
etwa lOmeq/g liegt 

5. Mikroemulsion nach Anspruch 4, worin das mikroemulgierbare Silicon weiter ein Silicon der Formel 
umfaBt: 

(CH 3 )3SiO[(CH3XC3H6NH 2 C 2 H4NH 2 )SiO] )C [(CH3) 2 SiO]ySi(CH3)3 

worin x eine Zahl im Bereich von 5 bis etwa 2.000 und y eine Zahl im Bereich von etwa 800 bis etwa 10.000 

ist 

6. Mikroemulsion nach Anspruch 2, weiter umfassend ein MQ-Harz, das ausgewahlt ist aus der Gruppe von 
MQ-Harzen der Formel: 

R 1 R 2 

(Ml -Si-O-, /2 ) j (M 2 -Si-0-, /2 ) k (Si0 4/2 ) 1 

R 1 R 2 

worin sowohl R 1 als auch R 2 unabhangig ausgewahlt sind aus der Gruppe von Alkyikohlenwasserstoffresten 
mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen sein kdnnen, und sowohl M 1 als auch M 3 unabhangig ausgewahlt sind aus 
der Gruppe bestehend aus Phenyl, Phenethyl, Polyether, Wasserstoff und Alkyikohlenwasserstoffresten mit 
1 bis 12 Kohlenstoffatomen in irgendeiner Kombination, wobei die Einschrankung gilt, daB das Verhaltnis 
der tiefgestellten Buchstaben j, k und 1 die folgende Beziehung erfQllt: 

03<0 + k)/I^4,0 

. worin das MQ-Harz eine Viskositit im Bereich von 50 bis 5.000 mm 2 /s bei 25° C hat 

7. Verfahren zum Herstellen einer Mikroemulsion, umfassend: 
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(a) Auswahien eines mikroemulgierbaren Silicons aus der Gruppe bestehend aus: 

(i) einem Silicon der Formel: 

M(R a QbSiO(4-t-by2)x(RcS 10 ('*-cy2)y M 

5 

worin R ein Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis etwa 6 Kohlenstoffatomen ist, Q ein polarer Rest der 
allgemeinen Formel — R'HZ ist, worin R l eine zweiwertige Verbindungsgruppe ist, die mit Was- 
serstoff und einem Rest Z verbunden ist, worin R 1 zusammengesetzt ist aus Kohlenstoff- und 
Wasserstoffatomen; Kohlenstoff-, Wasserstoff- und Sauerstoffatomen oder Kohlenstoff-, Wasser- 
stoff- und Stickstoffatomen, und Z ein aminhaltiger Rest ist, ausgew&hlt aus der Gruppe bestehend io 
aus Resten der Formel: 

-NfCHjMCH^NXz 

und 15 
NX 2 

worm jedes X von X 2 unabhangig ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus Wasserstoff und 
AJkylgruppen mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen und worin z 1 oder grdBer ist und zz 0 oder grdBer 20 
ist und der Einschrankung unterliegt, daB, wenn zz 0 ist, Z die Formel hat: 

-NH(CH 2 )zNH 2 

worin z 1 oder groBer ist, a im Bereich von 0 bis etwa 2 liegt, b im Bereich von etwa 1 bis etwa 3 25 
liegt, derart, daB a + b kleiner als oder gleich 3 ist, c eine Zahl im Bereich von etwa 1 bis etwa 3 ist, 
x eine Zahl im Bereich von 5 bis etwa 2.000 ist, y eine Zahl im Bereich von etwa 20 bis etwa 10.000 
ist und M eine Silicon-Endgruppe ist; 

(ii) einem Silicon der Formel: 

30 

M(RaQbSiO(4-a-bV2)x(RcSiO(4-cy2)yM 

worin R ein Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis etwa 6 Kohlenstoffatomen ist, Q ein polarer Rest der 
allgemeinen Formel — R l HZ ist, worin R 1 eine zweiwertige Verbindungsgruppe ist, die mit Was- 
serstoff und einem Rest Z verbunden ist worin R 1 zusammengesetzt ist aus Kohlenstoff- und 35 
Wasserstoffatomen; Kohlenstoff-, Wasserstoff- und Sauerstoffatomen oder Kohlenstoff-, Wasser- 
stoff- und Stickstoffatomen, und Z ein aminhaltiger Rest ist, ausgew&hlt aus der Gruppe bestehend 
aus Resten der Formel: 

-N(CH 2 )2(CH 2 )zzNH 40 

worin z 1 oder grdBer ist und zz 0 oder grdBer ist und der Einschrankung unterliegt, daB, wenn zz 0 
ist, Z die Formel hat: 

-NH(CH 2 )zNH 2 45 

worin z 1 oder grdBer ist, a im Bereich von 0 bis etwa 2 liegt, b im Bereich von etwa 1 bis etwa 3 
liegt, derart, daB a + b kleiner als oder gleich 3 ist, c eine Zahl im Bereich von etwa 1 bis etwa 3 ist, 
x eine Zahl im Bereich von 1 bis etwa 20 ist, y eine Zahl im Bereich von etwa 20 bis etwa 800 ist und 
M eine Silicon-Endgruppe ist; 50 

(iii) einem Silicon der Formel: 



R 1 R 2 
(M 1 -Si-O-, / 2 ) j <M 2 -Si-0-| /2)k<Si04/2) 1 
R 1 R 2 

60 

worin sowohl R 1 als auch R 2 unabhangig ausgew&hlt sind aus der Gruppe von Alkylkohlenwasser- 
stoffresten mit 1 bis 12 Kohlenstoffatomen und sowohl M l als auch M 2 unabhangig ausgewfihlt 
sind aus der Gruppe bestehend aus Phenyl, Phenethyl, Polyether, Wasserstoff und Alkylkohlen- 
wasserstoffresten mit 1 bis 23 Kohlenstoffatomen in irgendeiner Kombination, wobei die Ein- 
schrankung gilt, daB das Verhaknis der tiefgestellten Buchstaben j, k und 1 die folgende Beziehung $5 
erfttUt: 

QJ5*Q + k)/\<4fl 
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worin das MQ-Harz eine Viskositat im Bereich von 50 bis 5000 mm 2 /s bei 25° C hat; und 
(iv) deren Mischungen; 

(b) Hinzugeben eines oberflachenaktiven Mittels mit einer Phaseninversions-Temperatur im Bereich 
von etwa 45° C bis etwa 95° C zu dem Silicon: 

(c) Erhitzen des Silicons und des oberflachenaktiven Mittels auf eine Temperatur im Bereich von etwa 
45° C bis etwa 95° C; 

(d) Hinzugeben von Teil I-Wasser; 

(e) Hinzugeben einer Saure und 

(f) Hinzugeben von Teil II-Wasser. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, worin die Stuf en (d) und (e) im wesentlichen gleichzeitig ausgefuhrt werden, 

9. Verfahren nach Anspruch 7, worin die Saure der Stufe (e) in dem Wasser der Stufe (d) geldst wird, urn eine 
Saurelosung herzustellen, und die S&ureldsung zu der Mischung von (a) und (b) hinzugegeben wird 

10. Verfahren nach Anspruch 7, worin die Saure ausgewahlt wird ausgewihlt aus der Gruppe bestehend aus 
Essig-, Chlorwasserstoff-, Hypophosphor-, Milch-, Propion-, Glykol-, Ameisen- und Salpetersaure. 

11. Korperpflege-Produkte, umfassend die Mikroemulsion nach Anspruch 1. 
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